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Abstract of DE 3806634 (A1) 

A method is described for growing a single crystal by evaporation of a solvent from a corresponding 
droplet which is held without contact in a stationary sound field (sonic field). In order to set a specific 
concentration of the solution in the droplet, a stock of solution having a predefined concentration is 
placed in the process chamber at a distance from the droplet, so that, via diffusion processes between 
the droplet and the stock of the solution, the desired concentration of the solution in the droplet is set. 
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(§) Verfahren zum Zuchten eines Einkristalls 

Beschrieben wird ein Verfahren zum Zuchten eines Einkri- 
stalls durch Verdunsten eines Losungsmittels aus einem ent- 
sprechenden Tropfen, der in einem stehenden Schallfeld 
berOhrungslos gehalten wird.Zur Einstellung einer bestimm- 
ten Konzentration der Ldsung in dem Tropfen wird ein L6- 
sungsvorrat mit einer vorbestimmten Konzentration in der 
ProzeSkammer beabstandet vom Tropfen angeordnet, so 
daB fiber Diffusionsvorgange zwischen dem Tropfen und 
dem Vorrat der Losung die gewollte Konzentration der Lo- 
sung im Tropfen eingestelit wird. 
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Beschreibung ^SfcVorrichtung besteht aus einer vorzugsweisen 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Ziichten thermostatisierten Kammer 1. Der Flussigkeitstropfen 2 

eirS ?£££& dSverdunsten eines Losungsmit- wird mittels ^ ^-^^ 

tel ;aus einem aus einer Losung gebildeten Tropf en, die 5 scher Anregung, Amphtudentransformation, Knoten- 

ekie au der der Einkristall gezfichtet werden halterung und eines im Abstand dazu 

SunddasLosungsmittelenthalt^wobeiderTropfenm ^»*^^^%^T^^XJ^ 

einem stehenden Schallfeld oder Ultraschallfeld beriih- Ultraschallgenerator 5 m Verbindung, der zur Reflek- 

^^^F^aOMm^vii^M torabstim mung eine Phasenst ^ 

EinderartigesVerfahrenbeschreibtdieveroffentlich- ,o flektor 4 ist vorzugsweise in axi ater ^hfng™ieb 

te deutsche Patentanmeldung P 36 27 810.643 mit alte- bar. Diese Verstellung wird mitte s ernes Motors 6 be- 

rem TSSZSi ^ Dafdort leschilderte Verfahren hat wirktFernerwirdimReflekor4 em SchaIlsen S or7mte- 

SiSS^^S^^Gt^w^.^ 8**. T die Phasenregelung der Stehwellenresonanz 

Flussigkeitstropfen, in denen die auszukristallisierende vorzunehmen. , , 

Substanz in geringer Konzentration vorliegt, das aus is Die Kammer 1 wird mit Sichtfenstern zur Probenbe- 

SSSLS&ode Losungsmittel durch Nach- obachtung, z. B. mittels einer CCD-Kamera 8, sowie zur 

liefern von weiterer Losung zuersetzen, so daB dadurch ProbenbeleuchtungBversehen. 

n dem TropfeS auszukristaUisierende Substanz an- Der MgUMro^ 2 wird " 

gereichert wird Dieser Ersatz der weiteren Losung durch eine Kaniile 10 in die stehende Welle gefuhrt 

k^n bekpielsweise dadurch geschehen, dafl in der Pro- 20 Der geziichtete Emknstall kann mittels emer Kanule 

^SSS^Sym des Losungsmittels angeordnet 11 mit entsprechendem Durchmesser abgesaugt wer- 

wird. aus dem durch entsprechende Druck- und/oder den. , 

Spemtu^iation ein Abdampfen des Losungsmit- Mit einer solchen Vornchtung lassen «c B^n- 

Sattfindet In dieser alteren Patentanmeldung hat ^^^^.^^^^^S^^. 

man sich aber nicht mit dem Problem befaBt, daB eine 25 stanzen als Tropfen yon 5 bis 20 mm Durchmesser posi 

EtolSL. der Losung in dem Tropfen tionieren. Der ^^^^j^SSS^Ti 

asvmptotisch eingestellt werden muB, wahrend dieser der gewahlten Wellenfcnge A des Positionierer ab (d 

DeTErfmdung liegt daher die Aufgabe zugrunde, das zugsweise aber Edelgase verwendet werden z. B eine 

eingang^nS^ weiterzubil- 30 Mischung aus Helium und Argon Der Druck betragt im 

5 dS SSJk SudBtid oderWchallfeld be- allgemeinen 1 bar, kann jedoch gegebenenfalls redu- 

SnSTKlTaber die den Tropfen umgebende Ausffihrungsbeispiel befindet sich de, [^Urn^r 

Atmosphare in Diffusionsaustausch mit dem Tropfen 40 ringformigen Schale und symmetnsch zum Tropfen 2, 

SZht welcheAnordnungbevorzugtwird. 

Versuche haben ergeben, daB es bei vielen Anwen- Der Vorrat 14 kann aber audi auf andere geeignete 

dungsin voShaff sein'kann, wenn der Verdamp- Weise in ^J^^S^S^^ 

funss- bzw Verdunstungsvorgang des LSsungsmittels weise fiber einen mit der Losung getrankten bchwamm 

S?t£^SbS biiiaten Konzentration 45 der fiber eine Art Schleuse in das Innere der Kammer 1 

frpstonnt wird Dies kann man erf indungsgemaB durch gebracht werden kann. 

SS^^SSS erreichef. Daraus folgt, Will man die Konzentration ^l*""^ °* 
tBrSzlrationenimTropfenundimVorratsich 

nach einer gewissen Zeit einander weitestgehend an- diese durch die f^ n ^S^^rSl4bl 
gleichen Man muB daher lediglich die Konzentration im 50 gange zwischen dem Tropfen 2 und dem Vorm 14 be 

V ra so einstellen. daB sie mit der Konzentration im wirkt die fur em AMjri 

Tropfen nach einer entsprechenden Verdampfung von ^^J^^^J^^^^Z 

LQsungsmittel identisch ist, urn das gewiinschte Ergeb- Kammer herrschende ^^^^^ZSt 

nis zu erhalten, beispielsweise urn den Verdampfungs- lange, bis die Konzentration im Tropfe 2 und im Vorrat 
voreanszubeenden 55 14 einander praktisch angeghchen sind. Durch diese 

wird man die Konzentration im Vor- Verfahrensffihrung kann man den Verfamptogsvo. 

rat hierzu etwas hoher einstellen als die gewiinschte gang bei einer ^^.K^^iSSg^ 

Konzentration im Tropfen. Will man beispielsweise, ^^^^^ a \ lxm ^ ltl l et ^^^. 

nachdem 30% des Tropfenvolumens abgedampft sind, ein 100%-iger SJJ-ffmgriu^^ 

eineEndkonzentrationimTropfenvon6%erreichen,so eo Losungsmittels. Wenn die w n "Tropfen 

sollte man die Konzentration im Vorrat auf 6% einstel- und die Konzentration im J^^.^JSi.nJ 

len und die Anf angskonzentration des Tropf ens auf 4%. einander praktisch gle.ch sm<t so hort die Verdampfung 

Die Erfindung wird im folgenden anhand eines Aus- des Losungsmittels aus dem Tropfen auf un d die : Trop- 

fuhrungsbeispiels naher erlautert, aus dem sich weitere fenkonzentration bleibt auf dem emgestellten kntischen 
wichtige Merkmale ergeben. Eszeigt: 65 Endwert 

Fig. 1 eine Ausfiihrungsform der erfindungsgemaBen 
Vorrichtung zur Einkristall-Zuchtung aus einem in der 
stehenden Ultraschallwelle schwebenden Flfissigkeits- 
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Patentanspriiche 

1. Verfahren zum ZUchten von Kristallen bzw. zur 
Durchffihrung von chemischen Reaktiohen durch 
Verdunsten eines LSsungsmittels aus einem aus ei- 5 
ner Losung gebildeten Tropfen, die eine Substanz, 
aus der der Einkristall gezilchtet werden soli, und 
das Losungsmittel enth&lt, wobei der Tropfen in 
einem stehenden Schallfeld oder Ultraschallfeld be- 
ruhrungslos in eine/ ProzeBkammer gehalten wird, 10 
dadurch gekennzeichnet, daB zur Einstellung ei- 
ner bestimmten Konzentration der Losung in dem 
Tropfen (2) in der ProzeBkammer (i) ein Vorrat 
(14) der Losung in einer vorbestimmten Konzen- 
tration angeordnet wird, wobei der Vorrat flber die 15 
den Tropfen (2) umgebende Atmosphare in Diffu- 
sionsaustauseh mit dem Tropfen (2) steht. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Konzentration der Losung des 
Vorrats (14) etwas hoher eingestellt wird als die 20 
gewunschte Konzentration der Losurig des Trop- 
fens (2), so daB nach Abdampfen eines Losungsmit- 
telanteils vom Tropfen Konzentrationsgleichge- 
wicht eintritt und die TropfengrSBe stabil bleibt. 
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Description 



The invention concerns a procedure for breeding a single crystal by evaporating a solvent from a drop formed from a solution, which is to be bred a 
substance from that single crystal and which contains solvents, whereby the drop in a standing sound field or ultrasonic field is kept contactless in a 
process chamber. 



Prior kind 



A such procedure describes the published German patent application P 36 27 810,6-43 with older registration day. The procedure described there 
worked satisfactorily. There also the thought is expressed, with liquid drops, in which the substance in small concentration, which can be crystallized, is 
present, the solvent evaporating from the drop by delivering subsequently from further solution to replace, so that thereby in the drop the substance 
which can be crystallized is enriched. This replacement of the further solution is possible for example with It that in the process chamber a supply of the 
solvent is arranged, from which with appropriate pressure and/or temperature variation an evaporation of the solvent takes place. In this older patent 
application one was however not concerned with the problem that a certain concentration of the solution must be stopped in the drop iterated, while 
this is kept contactless in the sound field. 



Problem of tons of Solve 



The invention is the basis the task to train the procedure further initially specified in such a way that in the drop held in the sound field or ultrasonic 
field contactlessly a pre-determined concentration of the solution, i.e. a pre-determined concentration of the substance concerned can be stopped in the 
solvent. 



For the solution of this task the invention is characterized by the fact that in the process chamber a supply of the solution in a pre-determined 
concentration is arranged, for which over the atmosphere surrounding the drop in diffusion exchange with the drop stands. 



Attempts showed that it can be favorable with many applications, if the evaporation and/or evaporation procedure of the solvent from the drop is 
stopped with a certain concentration. One can reach this according to invention by the described measures. Hence it follows that the concentrations in 
the drop and in the supply adapt themselves each other as far as possible after a certain time. One must stop from there only the concentration in such 
a way in the supply that she is identical to the concentration in the drop after an appropriate evaporation of solvent, in order the desired result to 
receive, for example in order the evaporation process to terminate. 



Generally one will for this more highly stop the concentration in the supply somewhat than the desired concentration in the drop. If one wants for 
example, after 30% of the drop volume evaporated, a final concentration in the drop of 6% to reach, then one should stop the concentration in the 
supply to 6% and the initial concentration of the drop to 4%. 



Working Examples 



The invention is more near described in the following on the basis an execution example, resulted from that further important characteristics. It shows: 



Fig. 1 an execution form of the device according to invention to the single crystal breeding from a liquid drop floating in the standing ultrasonic wave. 



The device consists of a preferredwise thermostatisierten chamber i. The liquid drop 2 becomes by means of one V2-Resonators 3 with piezoelectric 
suggestion, amplitude transformation, knot mounting plate and a reflector arranged in the distance to it 4 positioned. The resonator 3 stands with the 
ultrasonic generator 5 in connection, which for reflector vote a hue control exhibits. The reflector 4 is preferably in axial direction adjustable. This 
adjustment becomes by means of an engine 6 caused. Furthermore becomes in the Reflekor 4 a sound sensor 7 integrated, in order to make the phase 
correction of the standing wave resonance. 



The chamber 1 becomes with sights the sample observation, e.g. by means of a CCD camera 8, as well as to the sample lighting 9 provided. 



The liquid drop 2 becomes in this example by a Kanule 10 into the standing wave led. 



The bred single crystal can by means of a Kanule 11 with appropriate diameter to be sucked off. 



With such a device can be positioned e.g. aqueous solutions of organic or inorganic substances as drops from 5 to 20 mm in diameter. The drop 
diameter D hangs thereby of the selected wavelength A the Positionierers off (D < 2/3/). As carrier medium arbitrary gases can be used preferably 
however noble gases, e.g. a mixture from helium and argon. The pressure amounts to generally 1 bar, can be reduced or increased however if 
necessary. 



Is according to invention in the chamber 1 in addition a supply 14, that the drops 2 training solution arranged, whereby the supply 14 the substance 
concerned in a pre-determined concentration contains, those slightly over the concentration of the substance in the solvent in the drop 2 to lie should. 
With the execution example shown is the supply 14 in a circular bowl and symmetrically to the drop 2, which is preferred arrangement. 



The supply 14 in addition, can in other suitable way into the chamber 1 are brought, for example over a sponge soaked with the solution, to that over a 
kind air-lock into the inside of the chamber 1 to be brought can. 



One wants the concentration or supersaturation in the drop 2 to a certain value adjust, then this becomes by the constantly taking place diffusion 
procedures between the drop 2 and the supply 14 caused, those for an exchange of the solvent between the drop 2 and the supply 14 over the 
atmosphere dominant in the chamber ensure, are enough in such a way, until the concentration in the drop 2 and in the supply 14 each other are 
practically adapted. By this procedure guidance one knows the evaporation process with a critical concentration in the drop 2 continue. In the chamber 
1 here automatically a 100%-iger Sattigungsdampfdruck of the assigned solvent prevails. If the concentration in the drop and the concentration in the 
buffer bath or supply 14 each other are practically alike, then the evaporation of the solvent from the drop stops and the drop concentration remains on 
the adjusted critical final value. 



Claims 



Collapse All Claims (2) 
Claims (German) 



1. Procedure for breeding crystals and/or to execution of chemical reactions by evaporating solvent from solution formed drop, which a substance, from 
which that is to be bred single crystal, and which contains solvents, whereby the drop in a standing sound field or ultrasonic field is thought contactless 
in a process chamber, thus characterizedthat for adjustment a certain concentration of the solution in the drop (2) in the process chamber (1) a 
supply (14) the solution in a pre-determined concentration is arranged, whereby the supply over those the drops (2) surrounding atmosphere in 
diffusion exchange with the drop (2) stands. 



2. Procedure according to requirement 1, by characterized that the concentration of the solution of the supply (14) one adjusts somewhat more highly 
than the desired concentration of the solution of the drop (2), so that after evaporation of a solvent portion of the drop concentration equilibrium enters 
and remains stable the droplet size. 



